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© Verbesserte Furnacerufie und Verfahren zu ihrer HersteJIung 

{§) Gegenstand der voiiiegenden Erfindung sind verbesserte 
FumaceruBe und ein Verfahren zu ihrer Herstellung. Die 
verbesserten RuSe zeichnen sich gegenCber Verglelchsru- 
8en mit gleicher CTAB-Oberfliche bai Enarbeitung in 
SSBR/BR-Gummfmischungen durch elnen geringeren RolJ- 
widerstand bet gleichem Oder besaerem NaSrutschverhalten 
sua. Sie kdnnen In konventionallen Rufireaktoren hergestellt 
warden, Indem die Verbrennung in der Brennkammer so 
gefflhrt wfrd. daft sioh RuSkeime biiden, die unmitteibar mit 
dam RuBrohstoff in Kontakt gebraoht werden. 
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Beschrabung 

KZ^'iT"^ 5 findung b ! trifft wrbwserte FurnacemBe sowie ein Verfahren zu ihrcr Hersteliun* 
Dehnmodul IE«I he^riM™ d ^ ^. FaUeyon DehnungoderStauchungdurchdendynamischen 

InfornutionQberderittlereTeH^^ 

SnnteSe l««^h^!K Crf ^ Cm . Ma ^ aus 8« u ^eten Reaktor. Als RuBrohstoff werden »™ 
^te R^Ie emgesetzt, aber auch gasfSrmige Kohlenwasserstoffe konnen aDein oder gleichzehig mit Rufal 
^SiX 6 ""W* VOn u t r J s P ezi !? le ? Baufonn des Reaktors Itfnnendrei ISn £ *235 
mterscbeden werden, die drei verschiedenen Stufen der RuBerzeugung entsprecben. Die Zonen liefien lines 
(terReaktora^ebn^^ 

HilrUS ^^iV° ge r mte V e*reimungszone, umfafit im wesentlichen die Brennkammer des Reaktors. 
Hier wird ein heUes Brennkammer-Abgas erzeugt, indem ein Brennstoff. in der Regel KohJenwasserst^e mi 

llZZ^^V^^ Vj&r-** *** ^nsauWSgen^^br^^ 
AIs Brennstoff wird heute ttberwiegend Erdgas verwendet. aber auch flussige Kohlenwasserstoffe wie leh±tes 
and schweres HeuSI kdnnen eingesetzt werden. Die Verbrennung des Br^swffes 3 Teewohnlfcl tun er 

mes for die Eraelimgemeropomalen Energies^ 

tl ^ST?" z " KoWendioxid uad Wasser in der Brennkamraer erfolgt Der l^enchTterdert dabS 
den vofotandigen Umsatz des Brennstoffes. Der Brennstoff wird gewdhnlich nnttels ^>er odeTmehrew 
BrennerlanzenindleBrennkanunereingefChrt. «"uw» curer oucr menrerer 

i,.^ it l W.? r K « l " z * icnnun ir des Luftuberschusses wird haufig der sogenannte K-Fatctor verwendet Es 
handelt sich be. dem K-Faktor nm das Verhaitnis der for elne stochiometriche V^^g d« B ^toff2 
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seretoffmenge im UberschuB. Daher setzt hier normalerweise die RuBbildung ein. 

AlSffi^,*^ T^ni! fa den . Reakt .° r w <2den. Geeignet 1st zum Beispiel eine axtale 

Stramungsnchtung auf dem Umfang des Reaktors angeoidnet sind. En Reaktor kann langs der Strtmun Bs rich- 
twg mehrere Ebcnen mit radialen ftllanzen aufweisen. Am Kopf der Ollanzen beftadenKen^S IS 
oderSpntzdusen, nut dene n das RuBdl in den Strom des Abgases eingemischt wird. entweaer apron 

oi » 8rS?% r Ve ™ endun ,! TO " Rum und ««s f «™«i«eii Kohlenwasserstoffen, wie zum Beispiel Median, 
afa RuBrohstoff. Mnnendie gasfBrmigen Kohlenwasserstoffe getrennt vom RuBdl Ober einen eigenen SaSvon 
Gaslanzen m den Strom des heiOen Abgases injiziert werden. 

d,,^h d li.«A^ n n ifi de 5 RuB £ ak * ors ' £ ^enannten Abbruehzone (Quenchzone* wird die RuBbildung 
durch schneUes Abkuhlen des ruBhaltigen ProzeBgases abgebrochen. Dadurch werden unerwflnschte Nachreak- 
Uonen vermiedea , Sofche Nachreaktionen warden zu portsen RuBen ffthren. to RSSrttS 
ISirJSf ^. Eu y»*« ™ ^ mi «^ g«igneter Sprtthdflsen. Meist weist derTSflSS 
mehrere Stellen lings des Reaktors fOr das Einsprflhen von Wasser, beziehungsweise "Quenchen" auf sodaB 

wird die Restwirme des ProzeBgases genutzt, um die Verbrennungsluft vorzuwarmen. 
u f-lif *T J*™* 1 ™' 1 venchiedenen Reaktorformen bekannt geworden. Die beschriebenen Varianten 
betreffen afle dm Reaktorzonea wobei sich besonders viele AusbiWuigsformen auf d^wSoneTnd Se 
Anortnung der tojektranslanzen far den RuBrohstoff bezieben. Modeme Reaktoren wefaen S nSere a 

sSSJXSSST Eu ? el!rtrt ™aufgeteate RuBolmenge kann besser in den aus der Brennkammer strSmenden 
1^ k f B ^^e r -Abga S es etagemfacht werden. Durch langs der Stromungsrichtung Srtlich verteilte 
EingabestellenistemezeitkcbeStaffelungderOunjektionmdguch. 

iJ^^S"** 0 ? ""i damit o aU f u de wrmalerweise leicht bestimmbare spezifische RuBoberfiache » 
^^SS^ST^ AbgaS mjBiert f n RuB5,es e^tellt werden. Werden die Mengen und 

« 'torT£E.?i f ! md £« T 0 ^ 61 " Ab J?? S 63 instant gehalten.dannUt allein die RuBolmen- 

ge fOr die PnmarteilcbengroBe beziehungsweise die spezifische RuBoberfiache verantwortlich. GrfiBere RuBfll- 
7?Sf^ ^^teiugerenRuBenmit niedrigeren spezifischen Oberflachen als geringere RuBfilmengen. 
£&Sft T dCr X er ^ de D run , g ftndert sich die Reaktionstemperatur Da das emgesprChte » 

££? n C Ten, P e , ratu ; bedeuten grtBere RuBolmengen niedrigere Temperaturen imdumge- 

kenrt. Daraus.folgt der in dem schon eingangs zitierten Buch "Carbon Blade" auf Seite 34 beschriebene 
dSSoB?*" 81 RuBbddungstemperatur und spezifischer RuBoberfiache beziehungsweise Primfirteil- 

Wird das RuBCI auf zwei verschiedene InjektionssteQen, die langs der Reaktorachse gegeneinaader versetzt <o 
rifl g8 n^ 80 t°l? r "*? ."«" n '"^ arts ^den Stelle die in dem Brennkammer-AbgL"och 
T„ Res^tsauerstotoeng« relauv zum eingesprthten RuBol im OberechuB vorhanden. Die RuBbildung 
fjndet abo an dieser SteDe bei haherer Temperatur start als im Vergleich zu nachfolgenden RuBi wktionssteUea 
d. h. an der enteo tojektionssteBe bUden sich stets feintelligere RuBe mh hoherer spezifische? oSiXS « 
einer ijachfolgenden Injektionsstelle. Jede weitere Injektion von RuBSIen fuhrt zu weiteren Temperaturabsen- « 
kungen und zu RuBen nut groBeren Primarteitehen. Solcher Art hergestellte RuBe weisen also eine Verbreite- 
rung der AggregatgrflBen-Vertedungskurve auf und zeigen nach Enarbeitung in Gummi ein anderes Verhalten 
als RuBe nut emem sehr engen mooomodalen AggregatgroBenspektrum. Die breitere AggregatgrSBen-Vertei- 
lungskurve funrt zu emem genngeren Verlustfaktor der Gummimischung, d. h. zu einer geringeren Hysterese, 
weshalb man auch von low hysteresis RuBen spricht RuBe dieser Art. beziehungsweise Verfabren zu ihAr so 
Herstellung, werden m den Patenten EP 0 315 442 und EP 0 519 988 beschrieben. 

d nlfi kon , ve " tion . ene . n Verfahren sind also in der Lage, durch langs der Reaktorachse versetztes Einsprflhen des 
RuBttles RuBe nut einer breiteren Aggregatgr6Ben-Verteilungskurve zu erzeugen, die nach Einarbeitung in 
Gummimischungen diesen Gummunischungen einen venringerten Rollwiderstand verieihen. 

Es Bt Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein modifiziertes FuruaceruBverfahren anzugeben. welches es ss 
gertattet, neuartige Rufle herzusteHen, die sich bei sonst gleichen ruBanalytischen Kenndaten in ihren gummi- 
technischen Egenschaften von bekannten RuBen unterscheidea Insbesondere soUen sich Gummimischungen 
Verwendung der neuartigen RuBe durch einen verminderten RoDwiderstand bei gleiebzeitig mindestens 
gleichbleibendem, wenn nicht verbessertem NaBrutschverhahen auszekhnen 

Wahrend die konventkmellen FurnaceruBverfahren eine moglichst vollstandige Verbrennung des Brennstof- w 
fes m der Brennkammer, beziehungsweise in der Verbrennungszone, zum Ziel haben, beruht das erfindungsge- 
maBe Verfahren zur RuBhersteUung darauf, daB durch unvoUstandige Verbrennung des Brennstoffes in der 
Verbrennungszone Kohlenstoffkeime geMdet werden, die mit dem Strom des heiBen Abgases in die Reakdons- 
zone transporuert werden und dort eine keiminduzierte RuBbildung mit dem zugefflhrten RuBrohstoff in Gang 
, setzen. Die angestrebte unvoUstandige Verbrennung des Brennstoffej bedeutet jedoch nicht, daB der Brennstoff 65 
m emem UnterschuB von Sauerstoff verbrannt wird. Vielmehr geht das erfindungsgemaBe Verfahren ebenfalls 
von emem UberschuB an Luft oder saueretoffhaltigen Gasen in der Brennkammer aus. Dabei kdnnen wie bei 
konventooneUen RuBen K-Faktoren zwischen <W und 0^ angewendet werdea Bevoaugt wird jedoch mit 
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K-Faktoren zwischen 0,6 und 0,7 gearbcitet 

faUs gemlgend Zeit vorhanden ist und die Temperatur genflgend hoch ist - auch wtaS^SSmS^SSiZ 

geDiideten Keune unimttelbar nach der Entstehung rait dem RuBol in Beruhrung eebracht warden w^Jl! 
durch erne graBcre Brennkammer beziebungswei£ VerbrennungszonfdXSS SSSS'iSSn^ 

SEEKS* rVe ^ u ^ nede5R ^ r ^°"^^^ 
52h«Sn LI ^« und Erdgas oder andere gasffirmige Brennaoffeto geeSen 

- 

dem RuBrohstoff. der bezogen auf die Sauerstoffmenge ira OberschuB eingesetzt lA^da^SS!^ 
ne abkflhlt und den so entstandenen RuB in der flblichen Weise wehervewbeitet Abbruchzo- 

neneuies Brennstoffes in Sauerstoff enthaltenden Gasen und Leiten des Abgas es von der Vwhr^m^T, 
durch dte Reaktionszone in die Abbruchzone, Emmischen des RuBrohstoffwin dJ^;^AW^T^f 

nXvYrfa^ 

n^e Verfahren Bt dadurch gekennzetchnet, daB als Brennstoff 01, ein Ol/Erdgas-Gemisch oder Bdaf 
verwendet und die Verbrennung des Brennstoffes so gefOhrt wird, daB sich RuBketae^Me^und d« RuB>«T 
stoff unmittelbar mit diesen Rufikeimen in Koruakt gebracht wird Kuuseime Diiaenundder RuBroh- 

Dasbeschriebene Verfahren ist nicht auf eine bestimmte Reaktorgeometrie beschrfinlrt. F« „.,» 
verschiedene Reaktortypen und ReaktorgrtBen angepaBt wX ^S^m it^ vt? 
&^i FK S durch ve^cffie MaBnahntin'^n? iSBKSSX » 
Ett Keimbildung be. Verwendung von Ol als Brennstoff sind das Verbrennungsluft/Ol-Massenver- 
SSStS r c ^ ndeten Zers ' au ^"fflr den Brennstoff und die GrOBe der zerstiuCoitrtVK Ab 
Brennstoff-Zerstfiuber kennen sowohl reine Druckzerstauber (Einstoffzerstauber) als auch Ldstoffaera«uber 
nut mnerer oder auBerer Mischung eingesetzt werden, wobei als Zeisaubungsm^umXBhXXserfamDf 
Wassmtoff, em Inertgas oder auch ein Kohlenwasscntoffgas verwendet werden ^Di^ 0 Z s h e ad ^i^ 
bOTeKombuuuon ernes fl^en mit einemgasfarmigenBre^^ 

desgasfarmigen Brennstoffsals Zerstaubungsmediumfardenflttssigen Brennstoff reahstertwSn. g 
Ei n r^! 1 £a W ^ en - 2Ur x ?*? mbu ?Z ™ a fld»igem Brennstoff Zweistoffzerstauber eingesetzt Wahrend bei 
« SSSSS?^ % mC w 1t rUD8 . d u Durcl l sat2 1 es *"* zu einer Anderungder TYBpfchenVaBe fuhrt, kann die 
n£&^? Zweistoffzerstaubern weitgehend unabhlngig vom Durchsatz beeMuft weraenT 
Jf.2SL T^ 1 " l r6 !^ Chen muB . 50 ^rden. daB an der SteDe der Injcktion des RuBaies 

£^ nd RuBteune zur VerfOgung stehen. Die optimale TrepfchengraBe ist abhangig von der Geometric 
iVi^i n " Reaktors. Bei dem jn den Beispielen verwendeten Reaktor haben sich S« TVapfchendurct 
m Sr^ aCl !i ZW ? Oh B e , ,,50 ,r l 10 ? ^ m bewahrt Diese Werte wurden mit Mfe der ZerstaubunJ von Wasser 
bSKhShTT 1 ' des erfolgt jedoch am besten empirisch amReaktor S 

t F^btldes Ene zu feme Zerstaubung des flflssigen Brennstoffes fflhrt zur vollstandigen 
Verbrennung der Tropfchen ohne Keimbildung. Zu groBe Trdpfchen fflhren zu Koksbilduns und zu einer 
lnstabJenFlamme; Eine guteKeimbildungliegt bei leichtruBendef Flammevor. ^ emer 

« G«?„ inSlff k8 Sif D * so » en 5 nilten i"* 6 ! 6 oder m Kombinadon mit kohlenwasserstoffhaltigen 
85 fe? ft P* 1 !^ ^'^'kY^ pe«gnete RuB8le sind petrochemische Ole (Steam-Cracker- 
2hm ^^"^^^^^che Ole (Stemkohleteer^l) und Pyrolyse-Ole mit einem BMC-Index grdBer 
zSsttobt 30 ™ Un '' 8Cn Brennstoffe ^voizugt mit Zweistoffzerstaubern 
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werfea era erfmdun 8 s 6 cmaBen Verfahren kann die gesamte Palette der industriellen FurnaceruSe hergestellt 

d e ? R^S^ rind hierfflr notwendigen MaBnahmen wie zum Beispiel die Einsteflung der Verweilzeit in 
IILaT^' ™? d ' e _? U f abe von Additiven zur Beeinflussung der RuBstruktur bekannt Es wurde 
gefunden, daBdiemrt dem erfmdungsgemaBen Verfahren hergesteHten RuBe jich bei gleichen ruBanalytischen s 

u agn,fikant ? 1 . r w «" von konventionellen RuBen unterscheiden. Bei Einarbeitung in SSBR/BR- 
Gunmu^hungen verleihen diese RuBe der resultierenden Gummimischung ein tanoVtan8«rVerfaaltnis, wel- 

WtoffSSi^ JSST T*™ d**"** der «*^o-Wert unter dem entsprechenden 

« o « A ? I 3±^™ t 8 ,etd } er CTAB-Oberflache und 24M4-DBP Absorption liegt Diese Beobachtung gilt 
u n d^m™/™v^n^ en 60und 180 ^6 insbesondere fur RuBe mit CTAB-Wcrtfn SS 5 .0 
und 140myg,sowie24M4-DBP-Absorptionswertenzwischen80und I40ml/100g. 

mSiS!K Untersucfaungen hat skfa gezeigt, daB bei Auftragung des taiiS-Verhaltnisses fiber der 
SehSg crfindungsgemaBen RuBe fiber einer Grenzgeraden Uegen. die gegeben ist durch die 

tanSo/tanSa - 2,76 - 6,7 x 10" 3 x CTAB. 15 
Alle konven doneflen RuBe Gegen unterhalb dieser Geraden. 

i,.Sl e ^ nd ^ Sg if ma 5- en Ru ? e 7**** den «BR/BR-Gummischungen eine starkere Temperaturabhangig- 
rX ^SnTiSZ l Xm m { ^o aden "5 Inversion b^^ten Effekt kSnnen die erfmdungsgemaBen 20 
Si SZSZT? ^« at ^ B ^rtejlung aufweisen. Weiterhin reichnen sich die erfindungsgemaBen 
RuBe eegenflber den konventionellen RuBen dadurch aus. daB sie bei gleicher CTAB-Oberflache eine wringere 
Schwartzahl My, gemessen nach DIN 55979, aufweisen. Ihr dynamiter Dehnmodul |E«|bei O^cS™ de? 
Regelgenngeralsder DehnmodulderVergleichsniBe. 1 1 

Die keiminduzierte RuBbildung wirkt sich aucb auf die Strukturierung der Oberflache der RuBteilchen aus. is 
Durch Untersuchungen mit Hilfe der Atomic Force Microscopy (AFM) wurde gefundlTdaB dV SSS 
maBenR^eeinera^ereOberfl5(AeaufwefaenabdieausdemS^ 

Die Erfindung wird nun anhand einiger Beispiele naher erlautert Es zeigen 

5* \ ^enUngsschnitt ffirdie HersteHung der erfindungsgemaBen RuBe benutzten Reaktor. 

^; 2 B „ D "?f am deB . Verhaltn,sses tanVtanBM fiber der CTAB-Oberflache fflr verschiedene erfinduiuts- so 
gemaBe RuBe und konventionelle VergleichsroBe. ««.ni«iene emnaungs 30 

Rg. 3 die Schwarzzahl My fiber der CTAB-Oberflache ffirdieselben RuBe wie in Fte. Z 
Fig. 4 den dynamischen Dehnmodul |E*| bei 0°C ffir dieselben RuBe wie in Fig. Z 

Beispiele Ibis 6 3, 

Es wurde eine Reihe von erfmdungsgemaBen RuBen in dem in Fig. 1 dargestellten RuBreaktor 1 hereestellt 
Er beatzt erne Brennkammer 2. in der das heifie Abgas fflr die Pyrolyse des RuBoles durch v5£enS2 Ol 

SSI ^RlSn^Ten^a ^ ^ ^ *** « 

Die Zufuhr der Verbrennungsluft erfolgt fiber die Offnung 4 in der Stirnwand der Brennkammer Die 
Brennkanuner lauft koiusch auf die Engsteile 5 zu. Nach Durchqueren der EngsteUe expandiertdwRe^fcuoSt 
gasgemjschindieReaktionskammer6. «i«™ien oas neaicuons 

ft.^ 1 1 ^ ?l i0d . v " sc l?;f dene Posjdonen ffirdie Injektion des RuBSIes in das heiBe ProzeBgas mittels der 45 

%!Sl£T ]me «Z!' S ? Ua f? e ? We ? en m ^ * eei « ncte SprOhdfisenauf. Anjeder mjekdonspod- 
nonsmd4InjektorenflberdenUnuangdesReaktoreverteilt ^ 

in ^«" rdM ertndmigsgemaBe Verfahren wichtige Verbrennungszone. Reaktkwiszone und Abbruchzone sind 
^ r f nu f c ^ n zatm 1 bis 111 gekennzeichnet Sie kdnnen nieht scharf voneinander getrennt 

TrQ^a^^Sr V ° D dCT ^ en Positionierung der Brcnnerianze. der OOanieS so 
Die Abmessungendes verwendeten Reaktors sind der folgenden AufsteOungenzuentnehmen: 
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10 


13 


Gr&Bter Durchmesser der Brennkammer: 900 
LJinge der Brennkammer bis Engstelle: 1390 mm 

L£nge des konischen Tells der Brennkammer: 1160 mm 

140 mm 
230 mm 
250 mm 
A: 110 mm 
B: - 150 mm 
C: - 320 mm 
* 1000 - 5500 


Durchmesser der Engstelle: 
L&nge der Engstelle: 
Durchmesser der Reaktionskammer: 
Position der Ollanzen X) 


Position der Quenchwasserlanze (n) X) 


n 13 gemessen vom Eintritt in die Engstelle (+: nach Eintritt 
-: vor Eintritt) 


in 


25 AUe in dera beschriebenen Reaktor hergesteUten RuBe wurden vor der Charakterisierung iwd Bnarbeituna L 
die Gummimischungen nach den Oblichen Verfahren naB geperlt ^aru«iung 
D^ r r H J erSteiIU ?f>, der erfin dungsgemaBen RuBe wurden als Brennstoff und als RuB5i eh RuBdl mit einem 
BMC-Index von 160 verwendet, welches die inTabelie 1 zusammengestellten Eigenschaften auE 


30 

Tabelle 1 


35 

Egenschaften des RuBdles 



Eigenschaft 

Gehalt 


Kohlenstoffgehalt [Gew.-%] 

93,4 

40 

Wasserstoffgehalt [Gew.-%] 

5,9 


Schwefelgehalt [Gew.-%] 

0, 6 

45 

Destillatmenge bis 275°C [Vol.%] 

7,5 


Destillatmenge bis 300°C [Vol.%] 

17,2 

50 

Destillatmenge bis 400°C [Vol.%] 

83,9 


destillierbare Bestandteile [Vol.%] 

97,9 


Die Reaktorparameter fur die HersteDung der 6 erfindungsgemaBen RuBe sind in Tabelle 2 aufgefuhrt 
Wanrend in den Beispielen I bis 5 als RuBrohstoff nur RuBdl eingesetzt wurde, wurde in Keispiel 6 mit einer 
Kombination von RuBdl und Erdgas gearbeitet, wobei das RuBdl mit Hilf e des Erdgases zerstfiubt wurde. 
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Bestimmung der niBanalytische Kenndaten 

CTAB-Obcrflachc: ASTM D-3765 

Jod-Adsorption: ASTMD-1510 

DBP- Absorption: ASTM D-2414 

24M4-DBP-Absorption: ASTM D-3493 

SchwarzzahlMy. DIN 55979. 

Bestimrauagdcrviskoelastischen Egenschaftea 

wft der ™ X RuBcn verstarktea Gummimischungen 

DIN . 5 3f 13 vorgenommea Es wurdcn insbwondere die Verlustfaktoren tanS bW 0°C «ndSr 

TabeUe3 
SSBR/BR-Testrezeptur 


Kautschuk-Komponente 

Gehalt 
[phrj 

SSBR 

96,0 

BR 

30,0 

RuB 

80,0 

ZnO RS 

3,0 

Stearinsaure 

2,0 

aromatisches 01 

10,0 

6 ppd 

1,5 

Wachs 

1,0 

CBS 

1,5 

Schwef el . 

1,5 


^Tw«*^^' ,lle l! Butadiengehalt von 75Gew.-%. Von dera Butadien sind 
SS^ter dim S: % 0,3 n and ' 7 I < ^:^ I ' 4 verknflpft Das Copolymer entlialt 37,5 phr 01 und 

SXSSq 5SSSST WL 1955 s 25 v<m ^ AG vertrieben - Seioe Moone < ML 

i u C n BR ^^^omponente handelt es sich urn ein cis 1,4-Pblybutadien fntantyp) mit efoem cis 
M-Gehalt von 92 Gew.-%, einem trans 1,4-Gehalt von 4 Gew,%. einem U-Gehalt von 4 SVS und Tiner 
teSSr SrieS?" 1 " *** * ^ & ^»«* - ter *™ StZel Buna CB « S™ 
J»^rT , !S Che8 v V WUn,e .JSf ,0, !u^ VO " ChemetaU verwendet Bei dem PPD-Anteu der Testrezeptur 

!rr^oSt„Tr^ 

scteSftSIinf Gummimischimg wurde in drei Stufen entsprechend der folgenden tabellari- 
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Stufe 1 


Eins tellungen 


Mischaggregat 

Friktion 

Drefczahl 

Stempeldruck 
Leervolumen 
Ftillgrad 
Durchflufitemp . 

Werner & Pfleiderer GK 1,5 N 

1:1,11 

70 min" 1 

5.5 bar 

1.6 1 

80°C 

Mlflchvorgang 


0 bis 1 min 

1 bis 2 min 

2 bis 3 min 

3 min 

3 bis 3,5 min 

Batch-Temp <. 
Lagerung 

Buna VSL 1955 S25 + Buna CB US 

1/2 RnB + ZnO RS + StearinsSure + Naftolen ZD 

1/2 RnB + Vulkanox 4020 + Protector G35 

sMubern 

mischen und ausfahren 
140-160*C 

24 h bei Raumtemperatur 

Stufe 2 

Eins tellungen 


Mischaggregat 
Ftillgrad 

wie in Stufe 1 bis auf 
0,68 

Mi s chvorgang 


0 bis 2 min 
2 min 

Batch-Temp, 
Lagerung ] 

Batch von Stufe 1 aufbrechen 
ausfahren 

<150*C 
keine 
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Stufe3 


Einstellungen 


Mischaggregat 
FQllgrad 

wie in Stufe 1 bis auf 
0,65 

Mi schvorgang 


0 bis 1,5 min 
1/5 min 

• •>< 

Batch von Stufe 2 + Vulkacit CZ + Schwefel 

ausfahren und auf Labormischwalzwerk 
(Durchmesser 200 mm, Lange 450 mm, 
DurchfluBtemperatur 50 °C) Fell bilden. 
Zua Homogenisieren dann: 
3 x links und 3 x rechts einscheiden und 
umklappen sowie 

8 x bei engem Walzenspalt (1 mm) und 3 x 
bei breitem Walzenspalt (3, 5 mm) sttlrzen 
und anschlieBend Fell ausziehen. 


Tabelle4 

Bestimmung der viskoelastischen Eigenschaf ten gem^B DIN 535 13 


Vulkanxsatxon der Probenkdrper 

Vulkanisations-Temperatur 

165°C 

Vulkanisations-Dauer 

T95 + 3 min (T 9 s:DIN 53529) 

ProbenkSrperform 


Form 

Lange 

zylindrisch 
10 mm 

Durchmesser 

10 mm 

Anzahl 

5 

PrQfmaschine 


Typ/Hersteller 

830/MTS 

Art der Beanspruchung 

Dehnung 

Mittlere Kraft amplitude 

50 N 

Dynamische Kraftamplitude 

i 25 N 

Prtlf frequenz 

16 Hz 

Prfcfablauf 

5 min tamperieren dann 
dynamische Belastung bei 
16 Hz far die Dauer von 2 min 
mit nachfolgender Messung 
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Verwendet wind jeweils der Medianwert der Messungen an den fflnf Probekofpem. 

Die Ergebnisse der viskoelastischen Untereuchungen sind in Tabelle 5 aufgelistet and in den Fte. 2 bis 4 
f^^T^ * insgesa ? t 14 fcommemeUe VergleichsruBe, in TabeQe 5 mh VI bis V14 bezefch 

T^£f^»?J2?T?? ^J B . e t m l en B^PW- 1 b" * "Tabelle 5 mit Bl bb B6 bezeichnet, untersucht 

l^ft f,***? 1 ]^ * e v «*fcichsruBe. «>weit bekannt, noch deren ASTM-Klassifmerung. 
v2.SSfi^ ^ C 2 Mh J!!??S?!^ r CTAB-Oberflache geordnet In Fig. 2 ist fOr diese RuBe ihr 
mSS^StS^SI f C ?^ B -° bcrflache aufgetragen. Die erfindungsgemaflen RuBe zeigen bei 
tt^n 8 " 0 ^? 6 *? ^"^.grtBeres tanS-Verhaltnis, also ein steilerw Temperaturprofil des Ver- 
hBtfaktors. Dusgilt msbesondere auch im Vergleicb ruden beiden lh-RuBen(V3 und V4)inTabeUe5.bei dencn 

obe^dJ^ 
taiiSo/tanSeo - 2,76 - 6 J x 10" 3 x CTAB 
gegebenist 

a .^. d jf ^f^r^ 11 J" 96 «f w «^rhin cfaarakteristisch, daB sit bei gleicher CTABOberflacbe und 
ahnlicher 24M4 DBP-Absorption wle die VergleichsruBe zu einem niedrigeren Verlustfaktor tanSeo und im 
Sge^T^wai^^S beSS™ dynamiscfaen DehnmoduJ der Gumraimischungen fQhren und auch eine 20 
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* 

240,6 
241,5 
244,6 
241,9 
243,2 
249,1 
245,6 
245,5 
245,3 
249,9 
246,9 
250,5 
251,0 
247,2 


235,3 
242,7 
242,6 
241,9 
245,4 
246,6 

p _ 
CU 

•a S 

lO^^OfOc^|lf>'^ , ^*^ , o^co^*c^ , ^ , 
tovoiomm^rocMLOOoooor^ 


>w ™ oi yf w 

«k. «k «« 
co n m hi h w 
w o f) f)i o to 

\ O 
a to 

11 

lOco^oocnr^^^cooocMr^ 

OC^^OOVOVOr^O^VOVOCMfOCNlCN 

cna>oocna>cor*r-K>r*vovor- 


in cn vo cm ^ a\ 

lO r-l OX IC O «3« 
CM rH O rH O O 

CM CM CM CM CM <M 

o 
us 

1 

-P 

lOOOnCM^O^r-I^OtO^DOlOO 
CMCSMMOJNWCvJNWCNIfOrOfO 

oooooooooooooo 


h ^ o n n n 

CO lO ^« *0 

CM CM CM CM CM CM 
* H, s •% * 

o o o o o o 

o 

1 

4J 

MHHWtnontMNOlOCOHH 
QQQOCiOOOCiQ O'O o o 

J *- J* \ / • ^ ^ 


r-t r- ^ to cn 

CM rH CM CM CM CO 
lO lO If) if) lO If) 

o o o o o o 

24M4-DBP 
[ml/lOOg] 

iH iH H H H 


O i-t CM CC> CM CO 

cm co cn co cm 
o en a> c% cn cn 

rH 

DBP 
[ml/lOOg] 

NtMniHHCOHHHNNCMHO 
*Hr-*w-<i-lrH«Hi-tr-(r-*i-lTH*Ht-liH 


t-i tn m era r- 
H V o r* N M 

rH iH «H O tH O 
r-l rH rH rH r-4 

.-i 

■s » 

■3 1 
£ * 



H lO CO w h n 

CO H M ^ H 
Cl r-l rH CM CO 
tH rH tH rH 

a 5 

^•cor-i^^to^or— oor-*criocoo 
oo©(na\^ooooHHNNro 


cn ^ o\ tn w 
o m o ^ o ^ 

Cn O tH r-t CM CM 

• 

I a 

CO CO 1 CO CO I WejCvjNNCJHH 
rH rH 

E 


Vergleic 
Nr. 1 


a 

•H 

* 

' ID H CM n ^ tT) 
CQ DQ (H (XJ PQ CQ 
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PatentansprOche 


1. RirnaceruB mit CTAB-Werten zwischen 80 und 180 m /g und 24M4-DBP Absorption zwischen 80 und 

140 rol/100g, dadiirchgekennzeichnet, g . 

daB for sein tan6o/tan5«rVcrhaltnis bei Einarbeitung in cine SSBR/BR-Gummimischung die Beziehung grit 5 

tanSo/tanSeo > 2,76 - 6,7 x 10-* x CTAB 

und der tanBarWert stets niedriger ist als der Wert fttr ASTM-RuBe mit gleicher CTAB-Oberflache und 


10 


24M4-D BP Absorption. n t 

2. Verfahren zur Herstellung von FurnaceruB nach Anspnich 1 in einem RuBreaktor, welcher langs der 
Reaktorachse eine Verbrennungszone, eine Reaktionszone und eine Abbruchzone enthalt, durch Erzeugen 
eines Stromes heiBen Abgases in der Verbrennungszone durch Verbrennen eines Brennstoffes in einem 
Sauerstoff enthaltenden Gas und Leiten des Abgases von der Verbrennungszone durch die Reaktionszone 
in die Abbruchzone, Einmischen eines RuBrohstoffes m das heiBe Abgas in der Reaktionszone und Abstop- w 
pen der RuBbfldung in der Abbruchzone durch Einsprtthen von Wasser, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Brennstoff Ol, ein Ol/Erdgasgemisch oder Erdgas aliein verwendet und die Verbrennung des Brennstoffes 
so gefuhrt wird, daB sich Keime bilden und der RuBrohstoff unmittelbar mh diesen Ruflkeimen in Kontakt 

IvTrwen^ng des FurnaceruB nach Anspnich t (Or die Herstellung von Gummimischungen fttr Reifen- to 
Laufflachen. 

Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 

25 


35 


40 


45 


50 


55 


60 


65 


13 


ZEICHNUNGEN SEITE 1 


Nummer: 
Int. CI. B : 

Offenlegungstag: 


DE 195 21 565 A1 
C09C 1/50 

19. Januar1997 



602 083/16 


ZEICHNUNGEN SEITE 2 


Nummer; DE 195 21 666 A1 

Int. CI «: C09C 1/50 

Offenlegungstag: 16. Januar 1997 



M Y 


80 


90 


100 


110 


120 


130 


140 


CTAB [nrT/g] 

a Konventionelle Rufie • ErfindungsgemaSe RuSe 

Figur 3 


ZE1CHNUNGEN SEITE 3 


Nummer: 
Int. CI. 9 : 

Offenlegungstag: 


DE 195 21 696 A1 
C09C 1/60 

16.Januar1997 


55 
50 
45 
40 
35 
30 
25 


E (O'C) 


A k 


80 


00 


100 


110 


120 


130 


140 


CTAB [m7g] 

a Konventionelie RuBe • ErfindungsgemfiBe RuBe 

Figur 4 


602 063/16 


